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(§) Mikropuiver mit spharischen Teilchen einer im wesentli- 
chen glatten Oberflachenstruktur, enthalt8nd als wesentii- 
che Komponente Polyarylenethersutfone oder -ketone, er- 
haltlich durch Prilien derer Schmelzen oder SprGhtrocknung 
derer Losungen. 
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Beschreibung 



Die vorliegende Erfindung betrifft Mikropulver mit spharischen Teilchen einer im wesentlichen glatten 
Oberfiachenstruktur, die als wesentliche Komponente Polyarylenethersulfone oder -ketone enthalten und die 
5 durch Prillen derer Schmelzen oder SprOhtrocknung derer Losungen erhaltlich sind. DarQber hinaus betrifft die 
Erfindung ein Verfahren zur Hersteilung dieser Mikropulver und deren Verwendung. Ferner betrifft die Erfin- 
dung wfiBrige Dispersionen, die die Mikropulver enthalten sowie daraus hergest elite Beschichtungen. 

Mikropulver auf der Basis von Poiyarylenethersulfonen oder -ketonen sind an sich bekannt und werden 
beispielsweise als Haftvermittler zwischen metallischen Oberflachen und Polytetrafluorethylen eingesetzt, etv/a 

10 urn Beschichtungen mit haftabweisender Wirkung und gutem Gleitverhalten herzustellen (siehe beispielsweise 
GB 1 426 342). Derartige bekannte Mikropulver werden dadurch erhalten, daB die Substrate durch AbkQhlen 
versprddet und anschlieBend gemahlen werden (siehe z. B. EP-A2-377 170). Aus der WO 91/00876 geht hervor, 
daB Mikropulver aus Poiyarylenethersulfonen auch dadurch zuganglich sind, daB die Polyarylenethersulfone mit 
einer FIQssigkeit zu einer Paste verarbeitet werden, diese unter starkem Rflhren im Wasser emuigiert und die 

15 Emulsion getrocknet wird. Die durch Mahlen erhaltlichen Mikropulver haben stets unregelmaBige kantige 
Oberflachen. Dies wirkt sich beispielsweise nachteilig auf die FlieBfahigkeit und die Schuttdichte der Pulver 
sowie das Verhalten des Pulvers in der Wirbelschicht aus. Darflber hinaus kdnnen Oberflachen nicht, wie es fur 
viele Anwendungszwecke erforderlich ist, sehr gleichmaBig beschichtet werden. Die unter Einwirken eines 
Schergefalles aus einer Emulsion hergestellten Mikropulver enthalten ovale bis Ifingliche Partikel, die sich 

20 ebenso wie die gemahlenen Teilchen nicht befriedigend auf der zu beschichtenden Oberflache anordnen- 
AuBerdem erfordern bestimmte Anwendungen Partikel mit sehr glatten Oberflachen. Dieser Anforderung 
genQgen die aus der Emulsion gewonnenen Teilchen nur unzuianglich. 

In der EP-A2-441 047 wird beschrieben, daB kleine Teilchen mit poroser Oberflache erhalten werden, wenn 
Ldsungen amorpherThermoplaste wie Polyarylenethersulfone spriihgetrocknet werden. 

25 Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es daher, Mikropulver auf der Basis von Poiyarylenethersulfonen 
oder -ketonen zur Verf Ogling zu stellen, die aus spharischen Teilchen mit regelmaBiger Oberflache bestehen. 
Diese Aufgabe wird durch die erfindungsgemaBen Mikropulver gelosL 

Die erfindungsgemaBen Mikropulver enthalten als wesentliche Komponente Polyarylenethersulfone oder 
-ketone. Selbstverstandlich kdnnen sie auch Mischungen aus Poiyarylenethersulfonen und -ketonen enthalten. 

30 Die erfindungsgemaBen Mikropulver sind Qberraschenderweise dadurch erhaltlich, daB man die Polyarylenet- 
hersulfone oder -ketone schmilzt oder 16st oder deren Viskositat mit einer geeigneten FlQssigkeit herabsetzt und 
sie anschlieBend prillt bzw. spruhtrocknet 

ErfindungsgemaB sind die so erhaltlichen Teilchen regelmaBig und rund und weisen eine nahezu porenlose 
Oberflache auf. Der mittiere Teilchendurchmesser (Zahlenmittelwert) betragt in der Regel 5 ujm oder mehr. Er 

35 kann auch darunter liegen, meist ist er jedoch nicht kieiner als 1 urn Im allgemeinen kdnnen die mittleren 
Teilchendurchmesser bis zu 100 urn betragen. Es ist auch mdglich, daB sie geringfflgig grdBer sind, beispielsweise 
llOpjn, jedoch sind mittiere Teilchendurchmesser von 150 pin oder mehr fQr die meisten Anwendungen, 
insbesondere fQr die Hersteilung waBriger Dispersionen, nicht von Interesse. Vorzugsweise betragen die mittle- 
ren Teilchendurchmesser 2 bis 70 jim besonders bevorzugt 5 bis 50 pjn, insbesondere 10 bis 20 urn. F0r einige 

40 Anwendungen kdnnen Polyarylenethersulfon- oder -ketonpulver mit mittleren Teilchendurchmessern von bis zu 
300 u.m erforderlich sein. Es ist auch moglich, daB sie groBer sind, beispielsweise 350 pjn, jedoch bringen mittiere 
Teilchendurchmesser von mehr als 500 ujn auch fQr Anwendungen wie das Herstellen von Wirbelsinterschichten 
meist keine Vorteile mehr. Die Teilchen weisen im allgemeinen die Dichte der ihnen zugrundeliegenden Polyary- 
lenethersulfone oder -ketone auf. Die Dichte der Teilchen kann aber auch geringfGgig darunter liegen, beispiels- 

45 weise wenn kleine Mengen Gas umschlosseri werden. 

Die erfindungsgemaBen Mikropulver zeichnen sich durch eine enge TeiIchengr6BenverteiIung aus, Als MaB 
fQr die Breite der TeilchengrSBenverteilung laBt sich der relative Spanfaktor A angeben (siehe A.H. Lefevre: 
"Atomization and Sprays", Hemisphere Publishing Corporation, 1989, Seite 100, Gleichung 3.40). Der relative 
Spanfaktor der erfindungsgemaBen Mikropulver betragt im allgemeinen 1 bis 2. Er kann aber auch darQber 

50 liegen, meist jedoch nicht Qber 2,5. Bevorzugt werden Spanfaktoren bis etwa 1,5. Ganz besonders bevorzugt sind 
die Spanfaktoren kieiner als 1 . 

Als wesentliche Komponente A enthalten die erfindungsgemaBen Mikropulver Polyarylenethersulfone oder 
-ketone. Diese enthalten wiederkehrend Einheiten I 



Dabei k&nnen t und q unabhangig voneinander gleich oder verschieden voneinander sein und jeweils den 
60 Wert 0 oder eine ganze Zahl von 1 bis 3 annchmcn. N bedeutet entwedcr — O— oder — S— , bevorzugt — O— . 
Unabhangig voneinander kdnnen T und Q gleich oder verschieden sein. Sie k6nnen eine chemische Bindung 
oder eine Gruppe ausgewahlt aus -O-, -S-, C«0, S-O, -SO2-, -N-N-, R*C-CR b b und CRW 
bedeuten. Darunter sind — O— , C = 0, — SO2— und CR c R d besonders bevorzugt. Bevorzugt sindT und Q auch 
eine chemische Bindung. R* bis R d konnen unabhangig voneinander entweder gleich oder verschieden voneinan- 
65 der sein und kdnnen entweder jeweils Wasserstoffatome oder Ci- bis Cto-Alkylgmppen, wie Methyl, Ethyl, 
Propyl oder t-Butyl, bevorzugt Wasserstoff oder Methyl bedeuten. DarQber hinaus kOnnen R c und R d auch Ci- 
bis Cio-Alkoxy-, Ci- bis Cjo-Alkylaryl- oder Ce- bis Cis-Arylgruppen darstellen. Zu den bevorzugten Gruppen 
zahlen Methoxy, Ethoxy, Propoxy, t-Butoxy, Benzyl und PhenyL Die vorgenannten Gruppen kdnnen jeweils 
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auch mit Fluor und/oder Chloratomen substituiert sein. AIs Beispiel ist die Trifluormethyl- oder die p-Chlorp- 
henylgruppe zu nennen. ErfindungsgemaB ist Z eine Gruppe ausgewahlt aus C - O f S = O und -SO2-. wobei C ~ O 
und -SO2- besonders bevorzugt werden. Die Variablen Ar bis Ar 3 konnen unabhangig voneinander die gleiche 
Bedcutung haben oder verschieden voneinander sein. ErfindungsgemaB stehen sie fur Ce- bis Os-Arylgruppen. 
Zu diesen zahlen Phenyl, Biphenyl und NaphthyL Vorzugsweise sind die Arylgruppen nicht substituiert, konnen 5 
aber Substituenten ausgewahlt aus der Gruppe der Ci- bis Cio-AlkyK C\- bis Cio-Alkylaryl, C6- bis Cis-Aryl, C\- 
bis Cio-Alkoxyreste und Haldgenatome haben. Beispiele geeigneter Substituenten sind Methyl, Ethyl, Propyl, 
i-Propyl, n-Butyl, i-Pentyl, n-Hexyl, Methoxy, Ethoxy, Propoxy, Butoxy, Benzyl, Ethylphenyl, Phenyl, Fluor oder 
Chlor. 

Im folgenden sind einige der bevorzugten wiederkehrendcn Einheitcn I aufgefuhrt: 10 
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Ganz besonders werden Mikropulver bevorzugt, die als wesentliche Komponente A Polyarylenethersulfone 
oder -ketone mit Struktureinheiten (Ii), (b). (I25) oder (I26) enthalten. Dazu zahlen beispielsweise Mikropulver, 
die als wesentliche Komponente A Polyarylenethersulfone mit 5 bis 95 Mol-% Struktureinheiten (I|) und 5 bis 95 
Mol-% Struktureinheiten (h) enthalten. 
40 Die Polyarylenethersulfone oder -ketone konnen auch Co- oder Blockcopolymere sein, in denen Polyarylenet- 
hersegmente und Segmente von anderen thermoplastischen Polymeren wie Polyamiden, Polyestern, aromati- 
schen Polycarbonaten, Polyestercarbonaten, Polysiloxanen, Polyimiden oder Polyetherimiden vorliegen. Die 
Molekulargewichte der Blocke- bzw. der Pfropfarme in den Copolymeren liegt in der Regel im Bereich von 1000 
bis 30 000 g/moL Die BIdcke unterschiedlicher Struktur kdnnen alternierend oder statistisch angeordnet sein. 
45 Der Gewichtsanteil der Polyarylenethersulfone oder -ketone in den Co- oder Blockcopolymeren betrSgt im 
allgemeinen mindestens 3, vorzugsweise mindestens 1 0 Gew.-%. Der Gewichtsanteil der Polyarylenethersulfone 
oder -ketone kann bis zu 97 Gew.-% betragen. Bevorzugt werden Co- oder Blockcopolymere mit einem 
Gewichtsanteil an Polyarylenethersulfone oder -ketone mit bis zu 90 Gew.-%. Besonders bevorzugt werden Co- 
oder Blockcopolymere mit 20 bis 80 Gew.-% Polyarylether. 
50 Die Polyarylenethersulfone oder -ketone konnen beliebige Endgruppen z. B. Halogen-, Methoxy-, Benzyloxy-, 
Phenoxy- oder Aminogruppen enthalten. Bevorzugte Endgruppen sind Halogen- oder Methoxygruppen. 

Im allgemeinen weisen die Polyarylenethersulfone oder -ketone mittlere Molekulargewichte M n (Zahlenmit- 
tel) im Bereich von 15 000 bis 60 000g/mol und relative Viskositfiten von 0,25 bis 0,95 dl/g auf. Die relativen 
Viskosit&ten werden je nach Loslichkeit der Polyarylenethersulfone oder -ketone entweder in l-gew.-%iger 
55 N-Methylpyrrolidon-L6sung, in Mischungen aus Phenol und Dichiormethan oder in 96-%iger SchwefelsSure bei 
jeweils 20° C bzw. 25°C gemessen. 

Die als Komponente A in Betracht kommenden Polyarylenethersulfone oder -ketone sind an sich bekannt und 
k&nnen nach an sich bekannten Methoden hergestellt werden. Polyarylenethersulfone oder -ketone entstehen 
z. B. durch Kondensation aromatischer Bishalogenverbindungen und den Alkalidoppelsalzen aromatischer Bis- 
60 phenol e. Sie kdnnen beispielsweise auch durch Selbstkondensation von Alkalisalzen aromatischer Halogenphe- 
nole in Gegenwart eines Katalysators hergestellt werden. Der DE-A-38 43 438 ist beispielsweise eine ausfuhrli- 
che Zusammenstellung geeigneter Monomerer zu entnehmea Geeignete Verfahren werden unter anderem in 
der US-A-3 441 538, 4 108 837, der DE-A1-27 38 962 und der EP-A1-361 beschrieben. Polyarylenetherketone 
sind auch durch elektrophile (Friedel-Crafts-) Porykondensation zuganglich, wie unter anderem in der 
65 WO 84/03892 beschrieben. Bei der elektrophilen Poiykondensation werden zur Bildung der Carbonylbrucken 
entweder DicarbonsSurechloride oder Phosgen mit Aromaten, welche zwei — durch elektrophile Substituenten 
austauschbare — Wasserstoffatome enthalten, umgesetzt, oder es wird ein aromatisches CarbonsSurechlorid, 
das sowohl eine Saurechloridgruppe als auch ein substituierbares Wasserstoffatom enthait, mit sich selbst 
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polykondensiert ... 

Bevorzugte Verfahrensbedingungen zur Synthese von Polyarylenethersulfonen oder -ketonen sind beispiels- 
weise in den EP-A-1 13 1 12 und 135 130 beschrieben. Besonders geeignet ist die Umsetzung der Monomeren in 
aprotischen Losungsmittcln, insbesondere N-Mcthylpyrrolidon, in Gegenwart von wasserfreiem Alkalicarbonat, 
insbesondere Kaliumcarbonat Die Monomeren in der Schmelze umzusetzen, hat sich in vielen Fallen ebenso als 5 
vorteilhaft erwiesen. 

ErfindungsgemaB kdnnen die Mikropulver als wesentliche Komponente B Polyarylenethersulfone oder -keto- 
ne enthalten, die durch Umsetzen eines Polyarylenethersulfons oder -ketons A mit einer reaktiven Verbindung 
erhaltlich sind. Die reaktiven Verbindungen enthalten neben einer QC-Doppel- oder Dreifachbindung eine bzw. 
mehrere Carbonyl-, Carbonsaure-, Carboxylat-, Saureanhydrid-, Saureimid-, Carbonsaureester-, Amino-, Hy- 10 
droxyl-, Epoxy, Oxazolin-, Urethan-, Harnstoff-, Lactam- oder Halogenbenzylgruppe enthalten. 

Typisch geeignete Verbindungen sind beispielsweise Maleinsaure, Methylmaleinsaure, Itaconsaure, Tetrahy- 
drophthalsaure, deren Anhydride und Imide, Fumarsaure, die Mono- und Diester dieser Sauren, z, B. von 
'" Ci — Cis-Alkanolen, die Mono- oder Diamide dieser Sauren wie N-Phenylmaleinimid, Maleinsaurehydrazid. 

Bevorzugt werden a, P-ungesattigte Dicarbonsauren bzw. deren Anhydride, Di- Ester und Mono-Ester der 15 
nachstehenden allgemeinen Struktur IV und V verwendet. 
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wobei 

R 1 , R 2 , R 3 und R 4 unabhangig voneinander Wasserstoff sowie 35 
Ci— Ci8-Alkyl-Gmppen sein konnen. 

Besonders geeignete Verbindungen sind Maleinsaureanhydrid, Fumarsaure und Itaconsaure. 

Die Polymeren und die reaktive Verbindung konnen z. B. in einem aromatischen Losungsmittel miteinander 
umgesetzt werden. Als besonders geeignete Losungsmittel haben sich Chlorbenzol, o-Dichlorbenzol und 
N-Methylpyrrolidon erwiesen. Dabei wird im allgemeinen ein ublicher Radikalinitiator eingesetzt. Die Umset- 40 
zung wird im allgemeinen bei 75— 150° C ausgefuhrt Das Reaktionsprodukt wird durch Fallung mit einem 
ublichen Fallungsmittel, wie niedermolekularer Alkohol und Keton, oder durch Entfernen des Losungsmittels 
(z. B. im Entgasungsextruder, Dunnschichtverdampfer), gewonnen. 

Die Reaktionsteilnehmer konnen aber beispielsweise auch bei einer Temperatur von 270— 350°C in der 
Schmelze in einem kontinuierlich oder absatzweise arbeitenden Mischaggregat (z. B. Ein- oder Zweiwellenex- 45 
truder, Kneter) umgesetzt, werden. 

Die reaktive Verbindung wird dabei vorzugsweise in flussiger Form, insbesondere innerhalb der Knetzone 
eines Mischaggregats zur Schmelze des Polymeren zudosiert 

Bevorzugt werden in den erfindungsgemaBen Mikropulvern als Polyarylenethersulfonen oder -ketonen B 
modifizierte Polyarylenethersulfone oder -ketone A eingesetzt, die durch Umsetzen von 80 bis 993 Gew.-°/o, 50 
insbesondere 90 bis 99 Gew.-% des unmodifizierten Polyarylenethersulfonen oder -ketonen A, mit 0,1 bis 
20 Gew.-%, insbesondere 1 bis 10 Gew.-% der reaktiven Verbindung erhaiten worden war. 

Besonders bevorzugt werden als Komponente B mit 0,1 bis 1,5 Gew. Maleinsaureanhydrid gepfropfte 
Polyarylenethersulfone. Dabei werden Polyarylenethersulfone, enthaltend 5 bis 95 Mol-% Einheiten Ii und 5 bis 
95 Mol-% Einheiten I 2 bevorzugt. 55 

Polyarylenethersulfone mit 80 bis 95, vorzugsweise 85 bis 95 mol-% Einheiten der Formei I 2 und Ii und 
entsprechend 5 bis 20, vorzugsweise 5 bis 15 mo!-°/o Einheiten der Formei Ii bzw. I2 seien hier insbesondere 
erw&hnL 

Als Radikalstarter konnen in der Regel die in der Fachliteratur (z. B. J.FL Kochi, "Free Radicals", J. Wiley, New 
York, 1973) beschriebenen Verbindungen Verwendung finden. 60 

Oblicherweise werden die Radikalstarter in Mengen von etwa 0,01 bis etwa 1 Gew.-%, bezogen auf die 
eingesetzten Polyarylenethersulfone oder -ketone A verwendeL Selbstverstandlich konnen auch Mischungen 
unterschiedlicher Radikalstarter eingesetzt werden. 

ErfindungsgemaB konnen die Mikropulver auch Mischungen aus den Komponenten A und B enthalten. 
Neben den wesentlichen Komponenten konnen die Mikropulver noch z. B. bis zu 40 Gew.-<Vb weiterer Additive 6 5 
wie Flammschutzmittel, Farbstoffe oder Stabilisatoren enthalten. 

Die Spruhtrocknung der Polyarylenethersulfone oder -ketone erfolgt durch Zerstauben der Schmelzen oder 
Losungen in ein inertes Gas. Vorzugsweise werden die Polyarylenethersulfone oder -ketone vor dem Verspru- 

7 
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hen in einem L6sungsmittel geldst 

Als Lfisungsmittel eignen sich dipolar aprotische FIQssigkeiten. Zu den geeigneten Losungsmitteln zahlen 
N-substituierte Saureamide, Sulfoxide und Sulfone. Beispiele sind N,N-Dimethylformamid, N,N-Dimethylaceta- 
mid, N-Methylpyrrolidon, Dimethylsulfon, Tetramethylensulfon (Sulfolan) oder Diphenylsulfon. Darunter sind 
5 N-Methylpyrrolidon, Dimethylsulfoxid und Dimethylformamid besonders bevorzugt. Fur besonders schwerldsli- 
che Polyarylenetherketone eignet sich vor allem Diphenylsulfon, Ditolylsulfon oder Trifluoressigsaure als Ld- 
sungsmittel. 

Entweder kann die Zerstaubungstemperatur so gewahlt werden, daB die Schmelze oder die Ldsung, die fGr die 
Zerstaubung geeignete Viskositat besitzt, Oder der Feststoffgehalt der Ldsung kann so gewahlt werden, daB die 

io Ldsung die geeignete Viskositat bei einer bestimmten Zerstaubungstemperatur hat, wobei letzteres bevorzugt 
wird. Die reduzierte Viskositat der Losung betragt bci Zerstaubungstemperatur bis zu 8000 mPa • s. Sie kann 
auch darQber liege n, beispielsweise 10000 mPa-s. Im allgemeinen sind L6sungen h6herer ViskositSten nur noch 
schwer zu zerstauben. Bevorzugt werden reduzierte Viskositaten von 1000 mPa-s und weniger. Besonders 
bevorzugt werden 5 bis 500 mPa • s, insbesondere 1 0 bis 1 00 mPa • s. 

is Im allgemeinen werden die Ldsungen bei Raumtemperatur zerstaubt. Um deren Viskositat zu verringern, 
kann es erforderlich sein, die Losungen bei erhohter Temperatur, beispielsweise bei 50 bis 100°C zu versprtlhen. 
In der Regel liegen die ZerstSubungstemperaturen jedoch unterhalb der Siedetemperatur des jeweiligen L6- 
sungsmittels. 

Zur Zerstaubung lc6nnen Zerstauber wie Druckdusen, pneumatische Zerstauber, Rotationszerstauber oder 

20 UltraschallzerstSuber verwendet werden. Darunter wird der pneumatische Zerstauber mit Zweistoffduse beson- 
ders bevorzugt Als Beispie! hierfOr seien zweiflutige oder dreiflutige Zweistoffdusen genannt. Um einen Draii 
oder cine Str6mungsumlenkung zu erzeugen, konnen die Zweistoffdusen Einbauten enthalten. Diese konnen 
sowohl gas- als auch flUssigkeitsseittg angebracht sein. 

Das VerhSltnis von Zerst&ubergas- zu Flussigkeitsdurchsatz ist im allgemeinen grOBer Z Als besonders 

25 vorteilhaft haben sich ZerstSubergas-/FlQssigkeitsdurchsatze im VerhaJtnis von 3 bis 10 erwiesen. In der Regel 
sind Gasdrucke von 5 bar oder mehr erforderlich- Mehr als 100 bar Gasdrucksind nur selten notig. Im allgemei- 
nen betragen die Gasdrucke von 10 bis 70 bar. 

Nach der Zerstaubung kCnnen die FlOssigkeitstrdpfchen in einer Trockenkammer beispielsweise in einem 
Sprflhturm bekannter Bauart getrocknet werden (siehe z. B. K. Masters: Spray Drying Handbook, Leonhard Hill 

30 Books, London 1972). Die zur LOsungsmittelverdampfung erforderliche Warme wird dabei bevorzugt am Kopf 
des Turmes durch ein inertes Trocknungsgas zugefuhrt. Als Trocknungsgas eignet sich vor allem Stickstoff. Es 
k6nnen aber auch andere Gase wie Kohlendioxid verwendet werden. Die Gastemperatur am Kopf des Trocken- 
turms ist vorzugsweise grSBer als die Verdampfungstemperatur des Losungsmittels. Im allgemeinen betragt sie 
1 00 P C oder mehr. Bevorzugt liegt sie im Bereich von 200° C bis 300° C 

25 Vorzugsweise strSmt das Trocknungsgas zusammen mit den FlQssigkeitstrdpfchen durch den Trockenturm 
und wird am A us gang des Turmes zusammen mit dem Trockengut abgesaugt Die Gastemperatur am Ausgang 
des Turmes hangt von dem gewOnschten RestlGsungsmittelgehalt des Pulvers ab. In der Regel betragt sie 50° C 
oder mehr, beispielsweise 120°C bis 170* C. Im allgemeinen sind Temperaturen gr5Ber als 200°C nicht erforder- 
lich. 

40 Das Pulver kann im allgemeinen wie Obiich durch Filter oder Zyklone von dem Gasstrom getrennt werden. 
FQr die Herstellung der erfindungsgemSBen Mikropulver werden bevorzugt Filter zur Feststoffabtrennung 
verwendet 

Der Restldsungsmittelgehalt des erfindungsgemaBen Mikropulvers betragt ohne Nachtrocknung im allgemei- 
nen nicht mehr als 5%. Um den Gehalt an RestJ6sungsmittel weiter zu verringern, kann der Sprtlhtrocknung eine 
45 Nachtrocknung, die mit einer NachkOhlung kombiniert sein kann, nachgeschaltet sein. Die Nachtrocknung kann 
beispielsweise in einem Wirbelbett oder FlieBbett erfolgen. 

Bei der SprQhtrocknung ist es mdglich Spruhhilfsmittel mitzuverwenden. Als Sprfihhilfsmittel sind beispiels- 
weise feinkdrnige anorganische Materialien wie Silizumdioxid, hydrophobe Kieselsaure oder Aluminiumoxid 
insbesondere Polytetrafluorethylen zu nennen. Die Spruhhilfsmittel werden in der Regel in Mengen von 0,1 bis 
so 20 Gew.-%, insbesondere 1 bis 5 Gew.-%, bezogen auf Polyarylenethersulfon oder -keton, ber. 100-%ig, ange- 
wandt 

Die erfindungsgemaBen Mikropulver eignen sich vor allem zum Beschichten von Oberfiachen. Bevorzugt 
k6nnen die erfindungsgemaBen Mikropulver zum Beschichten metallischer Oberfiachen verwendet werden. 
Ganz besonders eignen sich die Mikropulver zum Herstellen gleitfahiger Oberfiachen oder Antihaftbeschich- 

55 tungen fur Gegenstande aller Art, wie Gleitlager, Haushaltsgerate oder Elektronikbauteile. Dies kann beispiels- 
weise mittels eines Wirbelsinterverfahrens oder dem Aufbringen einer Dispersion des Mikropulvers erfolgen. 
Daneben ist es meglich Oberfiachen dadurch zu beschichten, daB das Mikropulver, z. B. mit Hilfe eines elektro- 
statischen Feldes, auf die Oberflache gespritzt wird. 

Die erfindungsgemaBen Mikropulver iassen sich in Nichtlosungsmitteln, vorzugsweise in Wasser dispergieren. 

60 Oblicherweise enthalten die waBrigen Dispersionen von 5 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise von 10 bis 30 Gew.-% 
an Mikropulver. Neben dem Mikropulver konnen die waBrigen Dispersionen auch andere Kunststoffe disper- 
giert, enthalten. Bevorzugte Kunststoffe sind fluorhaltige Olefinpolymerisate, insbesondere Polytetrafluorethy- 
len. Darflber hinaus ist es mdglich den Dispersionen Dispergierhilfsmittel wie Polyvinylalkohol oder Glycerin 
zuzusetzen. Die Dispersionen kdnnen darQber hinaus FlieBhilfsmittel sowie Pigmente enthalten. Die Dispersion 

65 kann beispielsweise auf die Oberflache aufgespritzt oder aufgestrichen werden. 
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Beispiele 

Bcstimmung der TeilchengroBen 

Die TeilchengroBen wurden mittels eines PartikelgroBenanalysators (Modell Helos der Firma Sympatec) 
bestimmt Dazu wurden jeweils 1 g des Mikropulvers in 100 ml H2O unter Zusatz eines Tensids mittels Ultra- 
schall dispergiert und von der so erhaltenen Dispersion 1 ml abgenommen und wiederum in 100 ml Wasser 
dispergiert Die Messung der TeilchengroBen erfolgte durch Laser- Beugungsbestimmung (Laser- Beugungs-Par- 
tike!gr6BenmeBger&t Cilas 715). 

Beispiel 1 

Es wurde eine 10-gew.-°/oige Losung eines Polyarylenethersulfons, enthaltend im wesentlichen sich wiederho- 
Iende Einheiten Ii 



Patentanspriiche 



10 



15 



20 



mit einer Viskositatszahl von 52 ml/g (gemessen in einer 1 -gew.-°/oigen Losung aus Phenol und 1,2-Dichlorben- 
20I im Verhaltnis 1 : 1) und einem VolumenflieBindex von 140 ml/10 min (gemessen bei 360 Q Q in N-Methylpyr- 
rolidon hergestellt Diese LOsung, die eine reduzierte Viskositat von 50 mPa-s hatte, wurde bei 25° C in einem 
Ultraschallzerstauber (US 1, Typ 7/0.017.16.60 der Firma Lechler) verspruht Als Trockenkammer wurde ein 
Trockenturm mit einem Durchmesser von 20 cm und einer Lange von 2 m verwendet Der als Trockengas 25 
verwendete Stickstoff hatte am Kopf des Turmes eine Temperatur von 205° C. Die Temperatur am Ausgang des 
Turmes betrug 150° C Der Durchsatz des Trockengases betnig 20 kg/h und der der Losung 300 g/h. 

Es wurden spharische Teilchen-mit glatter Oberflachenstruktur und einem mittleren Durchmesser (Zahlen- 
mittelwert) von 20u.m erhalten. Der Restlosungsmittelgehalt des Pulvers betrug 5%. Die Teilchen sind in 
Abb. 1 —3 abgebildet 30 

Beispiel 2 

Eine Mischung aus 16 Gew.-% des in Beispiel 1 beschriebenen Polyarylenethersulfons in N-Methylpyrrolidon 
wurde hergestellt Diese Losung, die bei Raumtemperatur eine reduzierte Viskositat von 200 mPa • s hatte, wurde 35 
in einer pneumatischen Zweistoffduse mit 0,5 mm Flussigkeitseinsatz (Modell 970 der Firma Schlick) bei einem 
Druck von 2 bar versprOht Der Flussigkeitsdurchsatz betrug 300 g/h Stickstoff, dessen Temperatur 220° C 
betrug, diente als Dusengas. Als Trockenkammer wurde der unter Beispiel 1 beschriebene Trockenturm verwen- 
det Als Trockengas wurde Stickstoff, dessen Temperatur am Kopf des Trockenturms 180°C betrug, verwendet 
Die Stickstoff temperatur am Ausgang des Turms betrug 1 55° C 40 

Es wurden spharische Teilchen mit glatter Oberflache und einem mittleren Durchmesser (Zahlenmittelwert) 
von 6,5 u.m erhalten. Dabei waren 96 Gew.-% des Mikropulvers Teilchen mit einem Durchmesser von kleiner 
24 um Der relative Span-Faktor betrug 2JS. Die Teilchendichte betrug 1,37 g/ml und das SchOttgewicht des 
Pulvers betrug 200 g/L 



45 



1. Mikropulver mit spharischen Teilchen einer im wesentlichen glatten Oberflachenstruktur, enthaltend als 
wesentliche Komponente Polyarylenethersulfone oder -ketone, erhaltlich durch Prillen derer Schmelzen 
Oder Spruhtrocknung derer Ldsungen. 50 

2. Mikropulver nach Anspruch 1, enthaltend als wesentliche Komponente 

A) Polyarylenethersulfone oder -ketone enthaltend, wiederkehrende Einheiten I 



N Ar-f — T AT*-} — Z-C— Ar 2 Q—h Ar 3 55 

c q 

in denen t und q jeweils den Wert 0 oder eine ganze Zahl von 1 bis 3 annehmen konnen; N — O— oder 
— S— bedeuten kann; T und Q eine chemische Bindung oder eine Gruppe ausgewahlt aus — O— , 
— S— , C«0. S=0, — SO2— , — N-N— , — RaC^CR 6 und — CR c R d sein konnen; R a und R b jeweils 6 o 
Wasserstoffatome, Ci- bis Cio-AIkylgruppen, R c und R d jeweils Wasserstoffatome, Ci- bis Cio-Alkyl-, 
Ct- bis Cio-Alkoxy-, Ci- bis Cio-Alkylaryl- oder C6- bis Cig-Arylgruppen bedeuten konnen, wobei die 
vorgenannten Gruppen jeweils auch mit Fluor und/oder Chloratomen substituiert sein konnen; Z eine 
Gruppe ausgewahlt aus C=0, S = 0 und-S02- sein kann; Ar, Ar 1 , Ar 2 und Ar 3 filr Ce- bis Cis-Arylgrup- 
pen stehen, wobei diese Substituenten haben konnen, ausgewahlt aus Ci- bis Cio-Alkyl-, Ci- bis 65 
Cto-Alkylaryl-, Ce- bis Cjs-Aryl-, Ci- bis Cio-Alkoxyreste und Halogenatome oder deren statistischen 
Copolymerisate oder Blockcopolymerisate und/oder 

B) Polyarylenethersulfone oder -ketone, erhaltlich durch Umsetzen von A mit einer reaktiven Verbin- 

9 
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dung, die neben einer OC-Doppel- oder Dreifachbindung eine bzw. mehrere Carbonyl-, CarbonsSure-, 
Carboxylat-, S5ureanhydrid- f Saureamid-, Saureimid-, Carbonsaureester-, Amino-, Hydroxyl-, Epoxy, 
Oxazolin-, Urethan-, Harnstoff-, Lactam- oder Halogenbenzylgruppen enthalten oder deren statistic 
schen Copolymerisaten oder Blockcopolymerisaten. 

3. Mikropulver nach Anspruch 1 oder 2, enthaltend als wesentliche Komponente Polyarylenethersulfone, 

enthaltend 5 bis 95 Mol-% wiederkehrende Einheiten II 




(12) 



5 bis 96 Mol-% wiederkehrende Einheiten III 



4. Mikropulver nach einem der Anspruche 1 bis 3, in denen der mittlere Teilchendurchmesser 1 bis 100 u.m 
betrSgt 

5. Mikropulver nach einem der Anspruche 1 bis 5, erhSJtlich durch Spriihtrocknung von Polyarylenethersul- 
fonenlOsungen, wobei als L6sungsmittel N-Methylpyrrolidon, Dimethylsulfoxid oder Dimethylformamid ist 

6. Verfahren zur Herstellung von Mikropulvern, enthaltend als wesentliche Komponente Polyarylethersul- 
fone oder -ketone dadurch gekennzeichnet, daB man Polyarylenethersulfon- oder -ketonldsungen sprCh- 
trocknet 

7. Verwendung der Mikropulver gemaB einem der AnsprQche 1 bis 7 zur Herstellung waBriger Dispersio- 
nen. 

8. W&Brige Dispersionen, enthaltend Mikropulver gemaB einem der Ansprfiche 1 bis 7. 

9. Beschichtungen, hergestellt unter Verwendung der w&Brigen Dispersionen nach Anspruch 9. 




<I 2 ) 
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